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5 MATERIAU A PROPRIETE D'AMORTISSEMENT ACOUSTIQUE ET DE 

COLLAGE 



La presente invention concerne un materiau amortissant qui est destine a 
10 etre intercale entre deux elements pour realiser I'attenuation acoustique des bruits 
generes par les vibrations se propageant d'un element a I'autre. 

Ce type de materiau est par exemple utilise en tant que profile du type joint 
sur des vitrages de vehicuie, en particulier automobile, en vue d'ameliorer le 
contort acoustique. L'utilisation du materiau sera plus particulierement decrite 
15 pour des vitrages de vehicules mais elle n'est en aucun cas limitative et 
Papplication peut etre a tous elements entre lesquels est intercale un materiau 
amortissant tels que des parois vitrees avec des cloisons de batiments. * 

Le brevet DE 198 06 122 decrit un profile a propriete d'amortissement 
acoustique agence sur la peripherie d'un vitrage. Le profile realise en premier lieu 
20 la fixation de la vitre du vehicuie a la carrosserie et joue par ailleurs unjdle 
arnortissant. Le profile est creux et rempli d'un materiau pateux qui a pour fonction 
d'amortir les vibrations, le corps du profile etant realise en un materiau de collage 
qui devient elastique apres reticulation. 

Toutefois, cette derniere solution pr6sente comme inconvenient de ne pas 
25 assurer une raideur suffisante au profile pour garantir la performance acoustique 
souhaitee. 

En effet, d'une part, le profile decrit qui est un cordon coextrude est destine 
a etre ecrase entre le vitrage et la carrosserie mais cette methode d'application 
par ecrasement liee aux materiaux constitutifs du profile ne garantit pas la forme 
30 dimensionnelle finale voulue. 

D'autre part, le materiau pateux interne au corps du profile reste mou et 
son confinement apres ecrasement du cordon coextrude contre I'element de 
carrosserie n'est pas garanti, car le corps du profile constitue du materiau de 
collage est egalement pateux avant reticulation ce qui engendre le risque de voir 
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lors du depot du cordon le materiau pateux interne se repandre au-dela du corps 
du profile. 

Un autre inconvenient est de devoir associer, et meme envelopper le 
materiau amortissant par un materiau de collage car le materiau amortissant ne 
presente aucune proprietes de collage. 

Enfin, il est toujours souhaitable d'am&iorer les couts et la rapidite de 
fabrication sur une chaTne de production d'un produit, tel que des vehicules 
automobiles, que ce soit par la reduction en quantite des materiaux a utiliser, par 
exemple pour la fixation par collage de vitrages a la carrosserie du vehicule, et par 
la simplicity de mise en ceuvre dans les taches d'association des elements 
constituant le vehicule, tout en fournissant une qualite supplemental au produit, 
telle qu'une autre fonctionnalite que peut par exemple comprendre le materiau dJ 
collage, en particulier une propriete d'amortissement acoustique. 

Par consequent, I'invention a pour but de fournir un materiau a propriete 
d'amortissement acoustique qui constitue egalement si besoin un materiau de 
collage destine a solidariser entre eux les deux Elements entre lesquels le 
materiau est intercale pour jouer son role d'amortissement acoustique. 

Ainsi, I'invention a trait a un materiau amortissant ayant un facteur de perte 
tan5 au moins egal a 0,25 et presentant deux temperatures de transition vitreuse 
dont au moins une temperature est sensiblement proche de la temperature 
d'utilisation du materiau. 

Selon une caracteristique, il presente une rigidite E' inferieure ou egale a 
2000 MPa pour une frequence comprise entre 50 et 500 Hz, de preference 
inferieure a 1000 MPa a une temperature comprise entre -60°C et -10°C. 

Avantageusement, il presente une temperature de transition vitreuse entre 
-60°C et -10°C et une temperature de transition vitreuse entre -10°C et +40°C. 

Selon une autre caracteristique, il presente a une temperature comprise 
entre +30°c et + 100°C une rigidite E comprise entre 1 et 200 MPa pour une 
frequence comprise entre 50 et 500 Hz. 

Le materiau repondant aux caracteristiques ci-dessus comporte 

a) au moins un composant choisi parmi : 

- des polyurethanes mono ou bi composant bases sur des 
polyether potyol de type polypropylene glycol, polyethylene 
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oxyde (PEO) ou poly THF, ou basees sur du polybutadiene 
polyol, ou encore bases sur du polycaprolactonepolyol, 

- des polyurethanes avec des terminaisons methoxy ou ethoxy 
silane, par exemple du SPUR polymer SP XT 53 et SP XT 55 
commercialises par la societe Hanse Chemle, 

- des polyethers polyols type polypropyleneoxide modifies silane 
(SMP); 

b) et au moins un composant choisi parmi : 

PVC plastifie, polyesterpolyol amorphe, polyesterpolyol avec des 
terminaisons methoxy ou ethoxy silane, prepolymere pblyurethane 
monocomposant, polyurethane bi-composant. 

De preference, le materiau comporte un melange d'au moins deux 
prepolymeres, chacun a base de polyetherpolyol et/ou de polyesterpolyol, et 
avec des terminaisons isocyanates ou methoxy ou ethoxy silane. 

Selon un mode de realisation preferentiel, le materiau ayant deux; 
temperatures de transition vitreuse pnSsente le melange suivant, le* 
pourcentage de NCO etant compris entre 0,5 et 2% : .> 

- au moins un polyetherpolyol de fonctionnalite egale a deux, presentantt; 
un indice iOH compris entre 25 et 35, une temperature de transition Tg inferieure ; 

-50°C, de masse moleculaire comprise entre 3500 et 4500; 

- au moins un polyetherpolyol de fonctionnalite comprise entre 2,3 et 4, 
presentant un indice iOH compris entre 25 et 800, une emperature de transition 
f g inferieure a -50°C; 

- au moins un polyesterpolyol de fonctionnalite egale a deux, presentant 
un indice iOH compris entre 20 et 40, une temperature de transition Tg comprise 
entre -40 et -20°C; 

- au moins un polyesterpolyol de fonctionnalite egale a deux, presentant 
un indice iOH compris entre 30 et 90, une temperature de transition Tg comprise 
entre 0 et 30°C et un point de ramollissement compris entre 50 et 70°C; 

- au moins un isocyanate de fonctionnalite comprise entre 2,1 et 2,7 de 
type diphenylmethanediisocyanate (MDI) et un pourcentage de NCO compris 
entre 1 1 et 33%; 

- au moins un catalyseur; 



- eventuellement une charge de type tarhis moleculaire; 

- eventuellement une charge de type craie, kaolin, talc, alumine, nolr de 
carbone, ou graphite. 

Selon un premier exemple du mode de realisation preferentiel de 
I'invention, le materiau comporte, le % NCO etant entre 1,8 et2,2% : 

entre 180 et 220 g d'un polyetherpolyol de fonctionnalite egale a 
deux, presentant un indice iOH compris entre 25 et 35, une 
temperature de transition Tg inferieure a -50°C, de masse 
moleculaire comprise entre 3500 et 4500, 

entre 75 et 1 15 g d'un isocyanate de type MDI ,de % NCO egal a 
11,9%, 

entre 5 et 30 g de noir de carbone; 
entre 0,5 et 3 g de catalyseur 
entre 10 et 30 g de silice pyrogenee 

entre 135 et 180g d'un polyester polyol A, liquide et amorphe 
d'indice iOH compris entre 27 et 34, de masse moleculaire egale a 
3500, de fonctionnalite egale a deux et de temperature de 
transition Tg egale a -30°C; 

entre 35 et 85g d'un polyester polyol B liquide et amorphe d'indice 
iOH compris entre 27 et 34, de masse moleculaire egale a 3500, 
de fonctionnalite egale a deux, et de temperature de transition Tg 
egale respectivement a +20°C; 

entre 55 et 1 10 g d'un isocyanate de type MDI ,de % NCO egal a 
11,9%, 

entre 20 et 80 g de tamis moleculaire. 

Selon un second exemple du mode de realisation preferentiel de I'invention, le 
materiau comporte, le % NCO etant entre 1,5 et 1 ,8% : 

- entre 70 et 130 g d'un polyetherpolyol de fonctionnalite egale a deux, 
presentant d'indice iOH compris entre 25 et 35, une temperature de transition 
Tg inferieure a -50°C, de masse moleculaire comprise entre 3500 et 4500, 

- entre 70 et 130g d'un polyetherpolyol de fonctionnalite comprise entre 
2,3 et 4, presentant un indice iOH compris entre 25 et 800, une temperature de 
transition Tg inferieure a -50°C, 



- entre 80 et 1 10 g d'un isocyanate de type MDI, de % NCO egal a 1 1 ,9%, 

- entre 5 et 30 g de noir de carbone, 

- entre 0,5 et 3 g de catalyseur , 

- entre 10 et 30 g de silice pyrogenee 

5 - entre 250 et 350 g d' un copolyester polyol d'indice iOH compris entre 27 

et 34, de masse moleculaire egale a 3500 et de nombre acide maximum egal a 
deux , de fonctionnalite egale a deux et de Tg egale a -30°C, 

- entre 100 et 140 g d'un isocyanate de type MDI, de % NCO egal a 1 1 ,9%. 

- entre 20 et 60 g de tamis moleculaire. 

10 L'invention concerne aussi I'utilisation du materiau amortissant en tant 

qu'au moins un materiau constitutif d'un profile. Avantageusement, le profile 
presente egalement des proprtetes d'amortissement acoustique et est caracteris^ 
en ce qu'il presente une raideur lineique equivalent K'eq au moins egale a 25 MPa 
et un facteur de perte equivalent tan8 eq au moins egal a 0,25. 

15 On rappelle que la raideur est une grandeur qui relie les deformations du 

profit aux efforts qui lui sont appliques. La raideur est definie par la rigidite des 
materiaux constituant le profile et par la geometrie du profile, la rigidite etant une. 
grandeur caracteristique du materiau qui est fonction essentiellement du module 
d'Young.E'. .„ 

20 De maniere connue, la raideur lineique equivalente K* eq est un nombre 

complexe s'ecrivant K* eq . K'eq + / K" eq avec la partie reelle K' eq , qu'on peut 
nommer raideur lineique reelle equivalente, et la partie imaginaire K" eq qui 
correspond.au pouvoir de dissipation, c'est-a-dire a la transformation de I'energie 
de deformation du profile en energie calorifique dans I'ensemble du profile. 

25 Par ailleurs, le facteur de perte equivalent tan5 eq est defint par la relation : 

tan8 eq =— 

Pour connaTtre la raideur lineique reelle equivalente K' eq , le pouvoir de 
dissipation K"e q et le facteur de perte equivalent tan8eq d'un profile constitue d'un 
ou plusieurs materiaux, les grandeurs K' eq et K" eq sont estimees a I'aide d'un 
30 viscoanalyseur, et le facteur de perte equivalent tan8 eq est calcuie en faisant le 
rapport K" eq / K' eq . 
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En variante, le materiau peut etre utilise sous forme d'une couche 
possedant un pouvoir adhesif permanent, revetus sur ses deux faces opposees 
destinees au collage de films de protection. A cette fin, le materiau est modifie 
chimiquement par une reaction entre les isocyanates terminaux des pre- 
5 polymeres et des monol. 

Uassociation du materiau de Invention avec au moins un element se fait 
selon une technique d'extrusion, ^encapsulation, de transfer! a partir d'un 
moulage, ou de moulage par injection. 

Dans son utilisation, le materiau est destine a etre intercale entre deux 
10 Elements du type verre-metal, metal-metal, verre-verre, metal-plastique, verre- 
plastique, ou plastique-plastique. 

II sera avantageusement utilise egalement en tant que materiau de collage 
avec au moins I'un des elements. De sorte qu'il est par exemple intercale entre un 
substrat verrier et un element metallique de facon a etre utilise pour fixer le 
substrat a I'element metallique, par exemple pour fixer un vitrage a la carrosserie 
d'un vehicule automobile. 

Rien n'empeche que selon le mode de fabrication, sur des lignes 
discontinues de production par exemple, de produits incorporant des elements 
devant etre munis du materiau amortissant, un materiau supplemental de 
20 solidarisation assure le collage du materiau amortissant et de I'element auquel il 
est destine a etre associe. Le materiau supplemental de solidarisation peut 
d'ailleurs etre un materiau amortissant de I'invention. 

D'autres avantages et caracteristiques de I'invention apparattront dans la 
suite de la description en regard des dessins annexes sur lesquels : 
25 * la f '9 ure 1 repr-esente une vue en coupe partielle de deux elements 

associes au moyen d'un profile constitue par le materiau de I'invention; 
• les figures 2 et 3 represented des variantes de vue en coupe partielle de 
deux elements associes au moyen d'un profile comportant au moins le 
materiau de I'invention. 
La figure 1 est une vue en coupe fragmentaire d'un vitrage 1 associe a un 
element porteur 2 telle qu'une carrosserie de vehicule automobile. Le vitrage 
constitue d'au moins un substrat verrier, est fixe a la carrosserie a I'aide d'un profile 
3 constitue par le materiau de I'invention a proprietes d'amortissement acoustique et 
de collage. 
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Par consequent, le materiau utilise pour le profile 3 associe et intercale entre 
deux Elements 1 et 2 que sont, pris ici k titre d'exemple, respectivement la 
carrosserie et le vitrage , joue, outre son role d'amortissement de vibrations selon 
Tinvention, le r6le de dispositif de fixation des deux elements en assurant une 

5 fonction d'etanch6ite pour preserver Thabitacle du vehicule des agressions 
environnementales telles que les poussieres, Thumidite, Teau. 

Toutefois, le materiau utilise pour sa fonction de collage peut ne pas etre 
solidaire directement des elements entre lesquels il joue son rdle quant a 
Tamortissement acoustique, mais etre associe a au moins un materiau, dit dans la 

10 suite de la description materiau de solidarisation, qui joue en tant .que tel/un rdle de 
solidarisation avec le ou lesdits elements (figures 2 et 3). Le materiau de Tinvention 
aura de toute manfere un role de collage avec le materiau de solidarisation qui 
pourra d'ailleurs etre constitue par le materiau amortissant et de collage de 
Tinvention. 

15 Le materiau de Tinvention presente deux temperatures de transition 

vitreuse, une temperature ambiante comprise entre -10°C et +40°C pour laquelle 
le materiau remplit son r6le amortissant et une temperature plus basse comprise 
entre -60°C et -10°C pour laquelle la fonction de collage est maintenue, c'est-a- 
dire une temperature a laquelle il n'y a pas risque de rupture d'adhesion ,avec 
20 Telement avec lequel est associe le materiau. 

On rappelle que la temperature de transition vitreuse correspond a la 
temperature pour laquelle le facteur de perte tan8 est maximum. 

On rappelle que le facteur de perte tanS s'6crit de la maniere suivante : 

tan8 =— 

25 avec E', la rigidite du materiau et E", le pouvoir de dissipation, c'est-a-dire la 

transformation de Tenergie de deformation du materiau en energie calorifique dans 
le materiau. 

On definit dans Tinvention le role amortissant du materiau par la valeur que 
doit presenter le facteur de perte tan8 du materiau qui est superieure a 0,25. 
30 On attribue egalement selon Tinvention la qualite de tenue du collage a 

basse temperature lorsque la rigidite ou module dYoung E' du materiau est 
inferieure ou egale k 2000 MPa pour une frequence comprise entre 50 et 500 Hz. 
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Les mesures de tan5 et P sent estimees a partir d'un viscoanalyseur, 
appareil bien connu des hommes du metier que sont le polymeriste et 
I'acousticien. Le viscoanalyseur mesure le module d'Young E' et le pouvoir de 
dissipation E", ce qui permet d'obtenir la valeur du module d'Young E' et d'obtenir 
par calcul du rapport E7E', le facteur de perte tan5. 

Le visco-analyseur est par exemple celui commercialise sous la marque 
METRAVIB. Les conditions de mesures sont enoncees ci-apres : 

- sollicitation sinusoidale, 

- eprouvette pour le materiau .constitute d'un parallelepipede rectangle de 
dimensions telles qu'elles rentrent dans les plages definies par le constructed du 
viscoanalyseur, par exemple: 

* epaisseur e = 3 mm 

* largeur L= 5mm 

* hauteur = 10mm 

- amplitude dynamique : ± 5.10" 6 m autour de la position de repos, 

- domaine de frequence : 5 a 400 Hz 

- domaine de temperature : - 60 a + 60°C. 
Le materiau de I'invention peut comporter un melange d'au moins un 

polychlorure de vinyle plastifie ou non et/ou d'au moins un polyurethane mono ou 
bicomposants qui sont modifies ou non par un elastomere tel que des 
polyolefines, de I'EPDM (ethylene-propylene-diene), ou du caoutchouc, 
notamment du caoutchouc butyle, ou nitrile, ou encore styrene-butadiene, et 
eventuellement au moins un catalyseur. 

En particulier, il s'agit d'un melange : 
25 a) d'au moins un composant choisi parmi : 

- des polyurethanes mono ou bi composant bases sur des 
polyether polyol de type polypropylene glycol, polyethylene 
oxyde (PEO) ou poly THF, ou bases sur du polybutadiene 
polyol, ou encore bases sur du polycaprolactonepolyol, 

- des polyurethanes avec des terminaisons methoxy ou ethoxy 
silane, par exemple du SPUR polymer SP XT 53 et SP XT 55 
commercialises par la societe Hanse Chemie, 
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- des polyethers polyols type polypropyleneoxide modifies silane 
(SMP); 

b) et au moins un composant choisi parmi : 

PVC plastifie, polyesterpolyol amorphe, polyesterpolyol avec des 
terminaisons methoxy ou ethoxy silane, prepolymdre polyurethane 
monocomposant, polyurethane bi-composant. 

A noter que Pavantage d'un prepolymere a terminaisons methoxy ou ethoxy 
silane, de preference methoxy silane, est qu'il durcit a I'humidite sans mousser. 
Ces compositions de polyurethane peuvent etre modifies par un elastom&re 
notamment du caoutchouc nitrile, ou du SBR, ou du butyle, ou bien par un 
elastomere thermoplastique ou encore par un polymere presentant une certaine 
flexibility non reticulable tel que des polyolefines ou du PVC plastifie. 

Parmi les compositions de prepolymdre polyurethane monocomposants 
reticulant avec Phumidite et/ou la temperature, ils sont obtenus par reaction entre 
des polyols et des diisocyanates (aliphatiques ou aromatiques) polymeriques ou 
non. 

Les polyols des compositions pourront §tre des polyetherpolyol de type 
polyethylene, propylene oxide, polytetramethylene oxyde, polycarbonate polyol ou 
polybutadienepolyol, des polyesterspolyois, amorphes ou cristallins, aromatiques 
ou aliphatiques, bases sur des dimeres d'acide gras, des diacides aromatiques ou 
aliphatiques, de Thuile de ricin, des allongeurs de chaines de type 1,3 ou 1,4 
butane diol, diisopropyl glycol, 2,2-dimethyl-1 ,3-propane diol, hexanediol, carbitol. 
La masse moleculaire de ces polyols sera definie par leur indice d'hydroxyle (iOH) 
defini selon la norme ASTM E 222-94 comme le nombre de milligrammes 
d'hydroxyde de potassium equivalent au contenu en hydroxyle de 1 gramme de 
polyol. La gamme de iOH utilisee est comprise entre 5 et 1500. La fonctionnalite 
de ces polyols sera comprise entre 2 et 6. 

Les isocyanates pourront etre aromatiques ou aliphatiques, parmi lesquels 
des diphenylmethanedrisocyanates (MDI), des toluenediisocyantes (TDI), des 
isophoronediisocyanates (IPDI), de Thexanediisocyanate (HDI). La nature des 
isocyanates est definie egalement par leur pourcentage NCO qui, seloh la norme 
ASTM D 5155-96, est definie comme la part ponderale de groupes fonctionnels 
isocyanates (NCO) pr^sente dans le produit. La fonctionnalite des produits est 
comprise entre 2,1 et 2,7. 
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Les catalyseurs necessaires a la reaction entre les polyols et les 
isocyanates peuvent etre des catalyseurs a I'etain tels que le dilauryl de dibutyl 
etain (DBTDL), I'octoate d'etain. On peut utiliser aussl des catalyseurs au bismuth, 
ou des catalyseurs bases sur les morpholines tel que le dimorpholinodiethylether 
5 (DMDEE). 

Les composants du materiau cites ci-dessus peuvent renfermer en outre 
des charges organiques ou minerales, telles que du talc, de la silice, du carbonate 
de calcium, du kaolin, de I'alumine, du tamis moleculaire, du noir de carbone, du 
graphite, de la silice pyrogenee, des micro-billes de verre, et des charges 

10 metalliques telles que de I'oxyde de zinc, de I'oxyde de titane, de I'alumine.de la 
magnetite, ou du plomb micronise. Le taux de charge peut varier entre 0 et 50% 
en poids de la composition finale. 

Par ailleurs, pour eviter avantageusement le moussage du prepolymere 
choisi, on peut ajouter un additlf antimoussage qui est un compose base sur des 

15 bis-oxazolidines. Enfin, differents plastifiants peuvent egalement etre 
avantageusement ajoutes au prepolymere choisi. 

Ainsi, le materiau de invention peut presenter le melange preferentiel 
suivant : 

- au moins un polyetherpolyol de fonctionnalite egale a deux, presentant 
20 un indice iOH compris entre 25 et 35, une temperature de transition Tg inferieure 

a -50°C, de masse moleculaire comprise entre 3500 et 4500; 

- au moins un polyetherpolyol de fonctionnalite comprise entre 2,3 et 4, 
presentant un indice iOH compris entre 25 et 800, une temperature de transition 
Tg inferieure a -50°C; 

25 - au moins un polyesterpolyol de fonctionnalite egale a deux, presentant 

un indice iOH compris entre 20 et 40, une temperature de transition Tg comprise 
entre -40 et -20°C; 

- au moins un polyesterpolyol de fonctionnalite egale a deux, presentant 
un indice iOH compris entre 30 et 90, une temperature de transition Tg comprise 

30 entre 0 et 30°C et un point de ramollissement compris entre 50 et 70°C; 

- au moins un isocyanate de fonctionnalite comprise entre 2,1 et 2,7 de 
type diphenylmethanediisocyanate (MDI) et un pourcentage de NCO compris 
entre 1 1 et 33%; 

- au moins un catalyseur; 



- eventuellement une charge de type tamis moleculaire; 

- eventuellement une charge de type craie, kaolin, talc, alumine, noir de 
carbone, ou graphite. 

Le pourcentage de NCO de ce prepolymdre polyurethanne est compris 
entre 6,5 et 2%. 

Un exemple de materiau (exemple 1) selon la composition ou melange 
d6crit ci-dessus est le suivant : 
Pour un melange final de 800 g: 

218 g d'un polyetherpolyol de fonctionnalite egale a deux, 
pr6sentant un indice iOH compris entre 25 et 35, une temperature 
de transition Tg inferieure a -50°C, de masse moleculaire 
comprise entre 3500 et 4500 (par exemple du Lupranol 2043™ 
commercialism par la societe BASF) 

96 g d'un isocyanate de type MDI ,de % NCO egal a 1 1 ,9% { ,, 
1 6 g de noir de carbone; , } 
1,5 g de DMDLS comme catalyseur commercialise . par 
HUNTSMAN, ou de PC CAT DMDEE commercialise par la soqiete 
NITROIL. 

Uensemble des composants ci-dessus est melange pour constitue^ un . 

premier pre-melange. La reaction se d^roule durant une heure, puis 16 g de silice 

pyrog6nee (par exemple AEROSIL 200™ commercialise par la societe 

DEGUSSA) sont disperses durant 5 min. 

Un second pre-melange est realise a partir de: 

167g d ! un polyester polyol A, liquide et amorphe commercialise par 
exemple par DEGUSSA d'indice iOH compris entre 27 et 34, de 
masse moleculaire egale & 3500, de fonctionnalite egale a deux et 
de temperature de transition Tg egale h -30°C; 
73 g d'un polyester polyol B liquide et amorphe commercialism par 
exemple par DEGUSSA d'indice iOH compris entre 27 et 34, de 
masse moleculaire egale a 3500, de fonctionnalite egale a deux, et 
de temperature de transition Tg 6gale respectivement k +20°C; 
83 g d ( un isocyanate de type MDI ,de % NCO egal a 1 1 ,9%. 
Ce second pre-m6lange est alors ajoute au premier prd-melange. La 

reaction se deroule durant une heure supplementaire, puis 40 g de tamis 
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moleculaire sont alors disperse durant 5 min et le produit fini constituant le 
materiau de I'invention est alors conditionne dans un emballage etanche. Le % 
NCO du produit fini est entre 1 ,8 et 2,2%. 

Les valeurs du module d'Young et du facteur de perte pour cet exemple 1 
5 sont les suivantes a 120 Hz et 20°C : E'=22 MPa et tan8=0,75. Et la valeur du 
module d'Young a la temperature de -40°C est de 900 MPa. 
Un autre exemple (exemple 2) est le suivant : 
Pour un melange final de 800 g 

- 107 g d'un polyetherpolyol de fonctionnalite egale a deux, presentant 
10 d'indice iOH compris entre 25 et 35, une temperature de transition Tg inferieure 

a -50°C, de masse moleculaire comprise entre 3500 et 4500, 

- 107g d'un polyetherpolyol de fonctionnalite comprise entre 2,3 et 4, 
presentant un indice iOH compris entre 25 et 800, une temperature de transition 
Tg inferieure a -50°C, par exemple du Lupranol 2090™ commercialise par la 

15 societe BASF, 

- 96 g d'un isocyanate de type MDI, de % NCO egal a 1 1,9% ( par exemple 
du MP 1 30commercilaise par la societe BASF) , 

- 16 g de noir de carbone, 

- 1,5 g de DMDLS comme catalyseur commercialise par la societe 
20 HUNTSMAN, ou de PC CAT DMDEE commercialise par la societe 

NITROIL. 

L'ensemble des composants ci-dessus est melange pour constituer un 
premier pre-melange. La reaction se deroule durant une heure , puis 16 g de silice 
pyrogenee (par exemple AEROSIL 200 commercialise par la societe DEGUSSA) 
25 sont disperses durant 5 min. 

Un second pre-melange est realise a partir de: 

- 323g d' un copolyester polyol d'indice iOH compris entre 27 et 34, de 
masse moleculaire egale a 3500 et de nombre acide maximum egal a deux , de 
fonctionnalite egale a deux et de Tg egale a -30°C; il s'agit par exemple d'un 

30 copolyester polyol commercialise chez DEGUSSA et base sur une reaction entre 
de ('ethylene glycol, du diethyleneglycol, du neopentylglycol d'une part et de 
I'acide adipique et terephtalique d'autre part, 

- 121 g d'un isocyanate de type MDI, de % NCO egal a 1 1 ,9%. 
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Ce second pre-melange est alors ajoute au premier pr6-melange. La 
reaction se deroule durant une heure supplemental, puis 40 g de tamis 
moleculaire sont alors disperses durant 5 min et le prodult fini est conditionne 
dans un emballage etanche. Le % NCO du produit fini est eritre 1,5 et 1 ,8%. 
Les valeurs du module d'Young et du facteur de perte pour le materiau 
amortissant sont les suivantes k 120 Hz et 20°C : E'=:17 MPa et tan8=0,42. Et la 
valeur du module d'Young E' k la temperature de -40°C est de 700 MPa. 

Le matdriau de flnventiqn presentant ainsi deux temperatures de transition, 
dont par consequent une temperature de transition vitreuse k basse temperature 
comprise entre -60°C et -10°C avec le module d'Young E' inferieure^ou egal a 
2000 MPa, permet de realiser un maintien du collage avec reiement auquel le 
materiau est associe a des temperatures comprises entre -60°C et -10°C. 

Le tableau ci-apres illustre des exemples de compositions de materiaux de 
Tinvention pour lesquels le module d'Young est inferieure a 2000 MPa, a la 
temperature de -40°C (mesures effectuees a la frequence de 120 Hz) et assure 
effectivement un role amortissant k une temperature comprise entre -10?C et 
+40°C en presentant un facteur de perte tan8 superieur k 0,25. : : . 

On note aussi que pour une utilisation du materiau en tant que materiau 
amortissant, il conviendra de considerer le facteur de perte tanS a la temperature 
a laquelle le materiau sera utilise. Ainsi, le premier exemple de materiau du 
tableau ci-dessous presentant un facteur de perte tanS egal k 0,15 a -40°C et 
egal a 0,8 k -1 0°C rie conviendra pas si Ton veut l'utiliser a -40°C mais sera tres 
satisfaisant a un temperature de -10°C. 
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Melange de deux composants selon une part ponderale 40/60 


Polyurethane monocomposant a base d'un polyetherpolyol / 
Polyurethane monocomposant a base d'un polyesterpolyol 


Polyurethane monocomposant a base d'un polyetherpolyol / 

PVC plastifie a 50 % par du di iso decyl phtalate et de facteur K=73 i 


Polyurethane monocomposant a base d'un polyetherpolyol / 

PVC plastifie a 100 % par du di iso decyl phtalate et de facteur K=73 


Polyurethane monocomposant a base d'un polyetherpolyol avec des terminaisons silane 
Polyesterpolyol amorphe 


Polyurethane monocomposant a base d'un polyetherpolyol avec des terminaisons silane 
Polyurethane monocomposant a base d'un polyesterpolyol 
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En outre, ii peut etre avantageux que le materiau de ['invention puisse a 
une temperature superieure & la temperature ambiante, c'est-&-dire & une 
temperature comprise entre + 30° et +100°C, eviter une rupture cohesive avec 
retement auquel est associe le materiau, le materiau devant presenter alors une 
rigidite E' comprise entre 1 et 200 MPa. 

Des tests d'adhesion comparatifs ont 6te faits entre des materiaux selon 
invention presentant deux temperatures de transition dont par consequent une 
temperature a basse temperature et des materiaux presentant une seule 
temperature de transition k temperature ambiante ayant la propriete 
d'amortissement acoustique. 

La propriete d'adhesion du materiau reticule h differentes temperatures et 
sur differents supports sont effectues par I'intermediaire de tests de pelage a 90° 
sur banc de traction. Pour plus de details sur la nature des tests, on se referera 
aux preconisations D511709/C de la societe RENAULT pour le collage de mastic 
sur des vitres fixes. 

Des bandes de 1 cm de large, 4 mm d'epaisseur et 15 cm de long du 
materiau sont appliquees sur les supports considers et ces bandes sont 
abandonn£es k reticulation pendant sept jours dans une atmosphere controlee 
(23°c, 50% en taux d'humidite). 

Le petage s'effectue alors a 90° perpendiculairement au support a la 
Vitesse de 100 mm/min. Le type de rupture ( adhesive ou cohesive) ainsi que la 
valeur de pelage en N/cm Iin6aire sont releves, Cette valeur de pelage correspond 
a la force pour laquelle le materiau commence a se decoiler du support pour la 
rupture adhesive, et la force pour laquelle le materiau se rompt pour la rupture 
cohesive. 

Les valeurs donnees dans le tableau ci-dessous sont realisees a partir de 
substrats verriers sur lesquels sont colies des echantillons de materiaux de 
Tinvention et les materiaux des exemples comparatifs. Les tests de pelage sont 
effectues a -35°C et a +25°C. Les mesures du module d'Young E" sont effectuees 
a la frequence de 1 20 Hz. 

Les exemples 1 et 2 (ex1 et ex2) correspondent aux materiaux des 
exemples 1 et 2 decrits plus haut 

Les exemples comparatifs 3, 4 (ex3 et ex4) correspondent a des materiaux 
amortissants a temperature comprise entre -10°C et +40°C mais presentant 
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qu'une seule temperature de transition vitreuse et dans la plage -10°C-+40°C. 

L'exemple comparatif 5 (ex5) correspond a un materiau de collage non 
amortissant a temperature comprise entre -10°C et +40°C, tel que du mastic de 
collage polyurethane (Gurit Betaseal 1815 commercialise par la societe Dow 
5 Automotive). 
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ex1 


50 /cohesif 


60 / cohesif 


900 


0,75 a 0°C 


0,38 a -42°C 


ex2 


65 / cohesif 


80 /cohesif 


700 


0,72 a 11°C 


0,42 a -38°C 


ex3 


0/ adhesif 


45 / cohesif 


3000 


1,35 a 15°C 




ex4 


0/ adhesif 


35 / cohesif 


2600 


1,11 a7°C 




ex5 


62 / cohesif 


70 /cohesif 


350 




0,85 a -38°C 
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On voit que les echantillons ex3 et ex4 presentant une seule temperature 
de transition vitreuse sont, bien qu'amortissants selon la carcateristique tanS 
superieur a 0,25, beaucoup trop rigides a basse temperature (E* superieur a 2000 
MPa a -40°C) et ne resistent done pas au test de pelage (valeur de 0 N/cm a - 
35°C). 

L'echantillon ex5 a une seule temperature de transition vitreuse resiste au 
test de pelage a basse temperature (-35°C) en presentant done une rigidite 
adequate (350 MPa), et resiste egalement a temperature ambiante (+25°C) mais il 
n'est pas du tout amortissant a une temperature d'utilisation a temperature 
ambiante de I'ordre de 20°C (le facteur de perte tan8 mesure a 20°C etant egal a 
0,2). 

Mors que les echantillons ex1 et ex2 ayant deux temperatures de transition 
vitreuse et presentent une rigidite appropriee inferieure a 2000 MPa ont reussi les 
tests de pelage aussi bien a basse temperature (-35°C) qu'a temperature 
ambiante (+25°C) et sont amortissants a une temperature d'utilisation de -40°C 
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environ ou a une temperature autour de 0 ou 10°C. Les temperatures donnees ici 
correspondent aux valeurs de tanS pour lesquelles tan8 est maximum, mais il 
suffit qu'aux autres temperatures desir6es d'utilisation, tanS soit sup6rieur a 0,25 
pour que le materiau presente sa propriete d'amortissement acoustique. 

D'une manfere generate, Papplication du profile 3 entre les elements 1 et 2 
se fait de la maniere suivante : le profile 3 constitue par le materiau de Pinvention 
est depose sur Telement 1 par une technique duplication que nous decrivons 
plus loin, Le profile est alors colie sur Pelement 1 . 

Le second element 2 est ensuite soit directement applique sur le profile 3 et 
est rendu solidaire par collage en etablissant une pression contre Pelement 2. Ou 
bien, le profile 3 est reticule et seulement ensuite est applique I'etement 2 par une 
solidarisation via un materiau supplemental de solidarisation 4 qui peut d'ailleurs 
etre le materiau amortissant et de collage de I'invention (figure 2), 

II est 6galement possible d'envisager une autre application, par exemple de 
solidariser le materiau amortissant de Pinvention sur chacune de ses faces 
opposees avec respectivement Pelement 1 et Pelement 2 au moyen 'de deux 
materiaux supplementaires 4 de solidarisation (figure 3), 

La reticulation du materiau peut se faire de differentes manferes selon la 
composition dudit materiau, a temperature ambiante par exemple, ou ^a haute 
temperature a Paide d'une source d'energie de type infra-rouge, ultra-violet, haute 
frequence, micro-onde ou encore induction. 

L'application du materiau contre au. moins Pun des elements a associer 
peut se faire par des techniques differentes fagons : P extrusion, le surmoulage 
(encapsulation), le transfert a partir d'un moulage, le moulage par injection. 

La technique par extrusion garantit une geometrie constante au profile. Le 
materiau amortissant selon Pinvention doit presenter des viscosites comprises 
entre 100 et 500 Pa.s h 80°C, les materiaux figeant en dessous de 50°C. Les 
rhateriaux auront done un greenstrength et une thixotropie suffisante pour 
conserver leur geometrie apres extrusion. 

La technique par surmoulage du materiau sur Pun des elements permet 
avantageusement de lui donner toutes les formes souhaitees et ainsi optimiser la 
performance acoustique en garantissant les dimensions du profile en tout point 
du vitrage car il peut etre necessaire que la largeur et Pepaisseur du profile ne 
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soient pas uniformes sur la totalite du pourtour de I'element auquel II est associe 
pour les besoins de la performance acoustique. La viscosite des materiaux utilises 
ne devra pas depasser une certaine limite et la prise d'un produit bi-composant 
devra etre rapide. 

5 Concernant le procede de transfert a partir d'un moulage, on se referera 

pour plus de details a la demande de brevet francais FR 01/15039. Ainsi, le 
materiau est moule et transfere sur un des elements pour conserver les 
avantages du moulage et diminuer les coOts de realisation des moules. Cette 
technique combine les avantages de I'extrusion et du surmoulage car elle permet 
10 de creer plusieurs strates de materiaux si besoin. Comme pour I'extrusion, un 
greenstrength et une viscosite minimale des materiaux sont requises pour les 
materiaux monocomposants reticulant a I'humidite. Le temps de prise pourra etre 
rapide si des systemes de type monocomposant et reticulant avec la temperature 
sont employes. Les systemes bi-composants sont quant a eux a prise rapide. 

Concernant le moulage par injection, on place I'element auquel il convient 
d'associer le materiau dans un moule comportant une cavite correspondant aux 
formes du profile que I'on veut realiser et I'on injecte dans le moule la matiere de 
moulage constitute par le materiau amortissant a I'etat fondu. 

On rappelie que le materiau de Invention est constitue d'un melange par 
exemple d'au moins deux pre-polymeres polyuirethanes mono-composants. Le 
melange peut etre realise comme nous I'avons decrit pour les exemples 1 et 2; 
dans ce cas, ('application du materiau par extrusion par exemple se fera a I'aide 
d'une seule buse. 

Cependant, en variante, le melange peut etre realise lors de ^application 
par exemple par extrusion; les deux pre-polymeres seront melanges dans une 
tete de melange juste avant I'extrusion sur I'element sur lequel est appliqu<§ le 
materiau. Dans une autre variante encore, le melange de polyols pourrait reagir 
avec le ou les isocyanates dans une tete de melange de machine appropriee a la 
chimie des polyurethanes bi-composants, et cela juste avant I'extrusion sur 
30 I'element sur lequel est applique le materiau. 

II est egalement possible de mousser physiquement le materiau juste avant 
son extrusion pour application sur I'element, par injection de gaz tel que de I'azote 
sous haute pression, soit dans la tete de melange, soit dans un melangeur 
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adi§quat tel que commercialism par la soctete SEVA sous la denomination 
SEVAFOAWL 

II a ete decrit k titre d'exemple I'application du materiau sous forme d'un 
profile. Ce materiau peut §tre avantageusement modifie chimiquement pour le 

5 delivrer sous forme d'une couche mince possedant un pouvoir adhesif permanent, 
cette couche 6tant revetue sur deux faces opposees destinees au collage d'un 
film protecteur qu'il est possible d'enlever avant Papplication de la couche centre 
un element sur lequel le materiau doit dtre appliqu6. La modification chimique est 
realisee par une reaction entre les isocyanates terminaux des pre-polymeres et 

10 des monol. 

Le profile de invention a propriety d'amortissement acoustique a ete decrit 
a titre d'exemple pour etre intercale entre deux elements 1 et 2 tels qu'un substrat 
verrier et une carrosserie de vehicule automobile en vue de les fixer Pun a Pautre, 
et done pour une association verre-metal. D'autres applications peuyent etre 

15 envisages pour Putilisation du profile d'amortissement acoustique de invention, 
par exemple pour des associations metal-metal, verre-verre, metal-plastique, 
verre-plastique, plastique-plastique. On entend par plastique, des materiaux 
plastiques tels que de Pepoxy, du polyester, du polycarbonate, du 
polymethylmethacrylate (PMMA), de Pacrylonitrile butadiene styrene^ ou des 

20 materiaux composites a base de matiere plastique telle que du polypropylene 
(PP) et de fibres de renforcement telles que des fibres de verre ou des fibres de 
bois. 

Pour une association metal-metal, il s'agit par exemple de pieces 
metalliques collees sur la carrosserie d'un vehicule. Ainsi, les elements 
25 mecaniques d'ouverture des portes et des fenetres qui sont habituellement fixes 
au moyen de boulons, peuvent plutot etre fixes par collage au moyen d'un profile 
amortissant de Pinvention pour attenuer le rayonnement des bruits vers Pinterieur 
de Thabitacle du vehicule. 

Pour une association verre-plastique, il s'agit par exemple de la fixation 
30 d'une lunette arriere de vehicule. 

Pour une association plastique-plastique ou plastique-metal, il s'agit par 
exemple du collage de differents elements constituant le hayon d'un vehicule 
automobile, ou encore de Passemblage par collage d'un toit a base de mousse 
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polyurethanne renforcee avec des fibres de verre sur le corps metallique du 
vehicule. 
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REVENDICATIONS 



1 . Materiau amortissant ayant un facteur de perte tanS au moins egal a 
0,25 et presentant deux temperatures de transition vitreuse dont au moins une 
temperature est sensiblement proche de la temperature d'utilisation du materiau. 

2. Materiau amortissant selon la revendication 1, caracterise en ce qu'il 
presente une rigidite E' inferieure ou egale a 2000 MPa pour une frequence 
comprise entre 50 et 500 Hz, de preference inferieure & 1000 MPa & une 
temperature comprise entre ~60°C et -1 0°C. 

3. Materiau amortissant selon la revendication 1 oil 2, caracterise en ce 
qu'il presente une temperature de transition vitreuse entre -60°C et -1 0°C et une 
temperature de transition vitreuse entre -10°C et +40°C. 

4. Materiau amortissant selon Tune quelconques des revendications 1 a 3, 
caracterise en ce qu'il presente a une temperature comprise entre +30°c et + 
100°C une rigidite E' comprise entre 1 et 200 MPa. 

5. Materiau amortissant selon Tune quelconques des revendications 
precedentes, caracterise en ce quil comporte 

a) au moins un composant choisi parmi : 

- des polyurethanes mono ou bi composant bases sur des 
poiyether polyol de type polypropylene glycol, polyethylene 
oxyde (PEO) ou poly THF, ou basees sur du polybutadiene 
polyol, ou encore bases sur du polycaprolactonepolyol, 

- des polyurethanes avec des terminaisons methoxy ou ethoxy 
silane, 

- des polyethers polyols type polypropyleneoxide modifies silane; 

b) et au moins un composant choisi parmi : 

PVC plastifie, polyesterpolyol amorphe, polyesterpolyol avec des terminaisons 
methoxy ou ethoxy silane, prepolymere polyurethane monocomposant, 
polyurethane bi-composant. 

6. Materiau amortissant selon la revendication 5 , caracterise en ce qu'il 
comporte un melange d ! au moins deux prepolymeres, chacun & base de 
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polyetherpolyol et/ou de polyesterpolyol, et avec des terminaisons isocyanates ou 
methoxy ou ethoxy silane. 

7. Materiau amortissant selon la revendication 6 , caracterise en ce qu'il 
presente le melange sulvant, le pourcentage de NCO etant compris entre 0,5 et 
2% : 

- au molns un polyetherpolyol de fonctionnalite egale a deux, presentant 
un indice IOH compris entre 25 et 35, une temperature de transition Tg inferieure 
a -50°C, de masse moleculaire comprise entre 3500 et 4500; 

- au moins un polyetherpolyol de fonctionnalite comprise entre 2,3 et 4, 
presentant un Indice IOH compris entre 25 et 800, une emperature de transition 
Tg infeneure a -50°C; 

- au moins un polyesterpolyol de fonctionnalite egale a deux, presentant 
un indice iOH compris entre 20 et 40, une temperature de transition Tg comprise 
entre -40 et -20°C; 

15 - au moins un polyesterpolyol de fonctionnalite egale a deux, presentant 

un indice iOH compris entre 30 et 90, une temperature de transition Tg comprise 
entre 0 et 30°C et un point de ramollissement compris entre 50 et 70°C; 

- au moins un isocyanate de fonctionnalite comprise entre 2,1 et 2,7 de 
type diphenylmethanediisocyanate (MDI) et un pourcentage de NCO compris 

20 entre 1 1 et 33%; 

- au moins un catalyseur; 

- eventuellement une charge de type tamis moleculaire; 

( - eventuellement une charge de type craie, kaolin, talc, alumine, noir de 
carbone, ou graphite. 

25 8. Materiau amortissant selon la revendication 7 , caracterise en ce qu'il 
comporte, le % NCO etant entre 1,8 et 2,2% : 

entre 180 et 220 g d'un polyetherpolyol de fonctionnalite egale a 
deux, presentant un indice iOH compris entre 25 et 35, une 
temperature de transition Tg inferieure a -50°C, de masse 

30 moleculaire comprise entre 3500 et 4500 

entre 75 et 1 15 g d'un isocyanate de type MDI ,de % NCO egal a 
11,9% 

entre 5 et 30 g de noir de carbone; 
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entre 0,5 et 3 g de catalyseur 
entre 1 0 et 30 g de silice pyrogenee 

entre 135 et 180g d'un polyester polyol A, liquide et.amorphe 
d'indice iOH compris entre 27 et 34, de masse moleculaire egale a 
3500, de fonctionnalite egale a deux et de temperature de 
transition Tg egale a -30°C; 

entre 35 et 85g d'un polyester polyol B liquide et amorphe d'indice 

iOH compris entre 27 et 34, de masse moleculaire egale k 3500, 

de fonctionnalite egale a deux, et de temperature de transition Tg 

egale respectivement a +20°C; . • 

entre 55 et 110 g d'un isocyanate de type MDI ,de % NCO egal a 

11,9%, 

entre 20 et 80 g de tamis moleculaire. 

9. Materiau amortissant selon la revendication 7 , caracterise en ce qu'il 
comporte, le % NCO etant entre 1 ,5 et 1 ,8% : .< . . 

- entre 70 et 130 g d'un polyetherpolyol de fonctionnalite egale a deux, 
presentant d'indice iOH compris entre 25 et 35, une temperature de -.transition 
Tg inferieure a -50°C, de masse moleculaire comprise entre 3500 et 4500 . 

- entre 70 et 130g d'un polyetherpolyol de fonctionnalite comprise entre 
2,3 et 4, presentant un indice iOH compris entre 25 et 800, une temperature de 
transition Tg inferieure a -50°C, 

- entre 80 et 1 10 g d'un isocyanate de type MDI, de % NCO egal a 1 1 ,9%, 
-entre5et30g de noir de carbone, 

- entre 0,5 et 3 g de catalyseur , 

- entre 10 et 30 g de silice pyrogenee 

- entre 250 et 350 g d' un copolyester polyol d'indice iOH compris entre 27 
et 34, de masse moleculaire egale a 3500 et de nombre acide maximum egal a 
deux , de fonctionnalite egale a deux et de Tg egale a-30°C, 

- entre 100 et 140 g d'un isocyanate de type MDI, de % NCO egal a 1 1 ,9%. 

- entre 20 et 60 g de tamis moleculaire. 

10.Materiau amortissant selon Tune quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce qu'il est utilise en tant qu'au moins un materiau 
constitutif d'un profile. 
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11. Materiau amortissant selon I'une quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce que ie profile pr<5 sente une raideur lineique 
equivalent K'e, au moins egale a 25 MPa et un facteur de parte equivalent tan8 M 
au moins egal a 0,25 a la temperature d'utilisatlon. 

12. Materiau amortissant selon I'une quelconque des revendications 1 a 10 
caracterise en ce qu'il se presente sous forme d'une couche possedant un pouvoir 
adhesif permanent par une modification chimique du materiau realises par une 
react,on entre les isocyanates terminaux des pre-polymeres et des mono! ses 
deux faces opposees destinees au collage etant revetus de films de protection. 

13. Materiau amortissant selon .'une quelconque des revendications 
precedentes, caractense en ce qu'il est destine a etre associe a au molns un 
element selon une technique d'extrusion, d'encapsulation, de transfert a partir 
d un moulage, ou de moulage par Injection. 

14Materiau amortissant selon ,'une quelconque des revendications 
precedentes, caracterise en ce qu'il est destine a etre intercale entre deux 
elements (1, 2) du type verre-metal, metal-metal, verre-verre, metal-plastique 
verre-plastique, ou plastique-plastique. 

IS.Materlau amortissant selon la revendication 14, caracterisS en ce qu'il est 
utilise Element en tant que materiau de collage aveo au moins .'un des 
20 elements. 

IS.Materlau amortissant selon la revendication 13, caracterise en ce qu'il est 
mtercale entre un substrat verrier et un element metallique de fafon a etre utilise 
pour fixer le substrat a I'elSment ntetallique. 

17.Materiau amortissant selon la revendication 14, caracterise en ce qu'il est 
ut,l,se pour fixer un vitrage h la carrosserle d'un vehicule automobile. 
- 18. Materiau amortissant selon la revendication 13, caracterise en ce qu'un 
materiau supplemental de soUdarisation assure ,e collage du materiau 
amortissant et de miement auquel il est destine a etre associe. 

19. Materiau amortissant selon la revendication 18, caracterise en ce que le 
materiau supplemental de solidarisation est un materiau amortissant selon ,'une 
quelconque des revendications 1 a 12. 
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